De bepaling van calcium d.m.v. atomaire absorptie in water en grond by Bes, S.S., de & Dijk, P.A., van
&? 
Bibliotheek 
Proefstation 
Naaldwijk 
A 
ÜATION VOOR DE GROENTEN- EN FRUITTEELT ONDER GLAS TE NAALDWIJK. J3 
50 
ö ;  q l i o t r e c k  
' • vosr éis 0rr>-?r??sn-
Fr-iïfdelt snder G.'a« (e ftaaidttuk. 
De "bepaling van calcium d.m.v. 
atomaire absorptie in water en 
grond. 
door: 
S.S. de Bes 
P.A. van Dijk 
Naaldwijk, maart 1974-
Z-2.2 lS>é| 
I à"/ '3 
De bepaling van calcium d.m.v., atomaire absorptie in wa te r _ on grond. 
Inhoud: Pagina: 
Inleiding 1 
Algemeen 1 
Onderzoek: 
V/a ter en waterige extrakten 3 
Grond 8 
Samenvatting 9 
Literatuur 10 
Bijlagen (l en 2) 
Research1 ab, Proefstation Naaldwijk 
maart 1974 
S.S. de Bes 
P.A. van Dijk 
De "bepaling van calcium cl,m,v. atomaire absorptie in_ water en_^ronj 
Inleiding: 
Aan de komplexometrische calciurnbepaling, waarby calcium wordt 
getitreerd met het dinatriumzout van ethyleend :i aminetetra-azijn-
zuur ten opzichte van murexide als indikator, zoals deze op het 
researchlab wordt uitgevoerd (bijlage i ) kleven een aantal bezwa­
ren « 
Allereerst is er de vipueel lastig waar te nemen kleuromslag van 
de indikator. (van rose naar violet) 
Vervolgens blijkt de methode aan tal van storingen onderhevig te 
zijn ( 1 ) zoals: ijzer, mangaan, koper en zink etc. verder vordt 
strontium meegetitreerd. Bij aanwezigheid van hogere magnesium--
gehalten verslechtert de kleuromwÜag. Het grootste probleem bij d.e 
uitvoering van deze titratie is wel het zogenaamde terugkleuren, 
waardoor titreren tot het juiste equivalentiepunt erg 'moeilijk 
wordt. 
Deze terugkleuring wordt veroorzaakt door fosfaat en is door 
Van Rodijnen en Van Dijk (2) nagegaan en de noodzakelijke bijtratie 
werd als onpraktisch ervaren. Een direkt gevolg van het boven­
staande is dan ook, dat veelal calcium niet werd geanalyseerd 
doch berekend als het verschil tussen de calcium-magnesiurnsom-
bepaling en de. magne s iumb e pal ing door middel van atomaire absorp­
tie. De mogelijkheden welke de atomaire absorptietechniek biedt 
ter verbetering van de bepalingsmethode voor calcium in waterige 
extrakten van grondmonsters en in watermonsters, zijn door onder­
zoek nagegaan en de resultaten hiervan worden in dit verslag 
besproken. 
Voor de theoretische achtergronden van atonaire absorptie in het 
algemeen kan worden volstaan met een verwyzing naar een veelheid 
van literatuur, welke op dit gebied is verschenen, zoals bijv: 
" A n a l y t i s c h e  S p e c t r o m e t r i e "  d o o r  d r .  L .  d e  G a l a n  e n  " A t o m i c  A b ­
sorption Spectrophotometry" door J. Rubeska en B. Moldan. 
Algemeen : 
Door middel van literatuuronderzoek weid nagegaan vat men -theo­
retisch 'kan verwachten van de AA-methode voor de calciurnbepaling. 
Rubeska en Moldan (3) vermelden een lagere gevoeligheid ten op­
zichte van de magnesiumbepaling, dit is echter voor ons labora-
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torium geen bezwaar daar de te nieten calciumconcentraties be­
duidend hoger liggen dan de magnesiumconcentraties « 
De storingen bij de calciumbepaling z-yn vrijwel indentiek als die 
bij de magnesiumbepaling en soms nog sprekender zelfs. 
Evenals bij de magne s iumbe pal ing blijkt de vorming van minder 
vluchtige verbindingen .in de vlam de hoofdoorzaak van de sto­
ringen te zijn. Veel van deze storingen kunnen worden weggenomen 
door een juiste keuze van de brandergassen en een kritische in­
stelling van de branderhoogte, Verder kunnen als storingsonder­
drukkers vorden toegevoegd 1000 ppm strontium of 10,000 pprn lan-
taan soms in combinatie met organische verbindingen. 
Parker ( 4 )  geeft voorkeur aan lachgac-acety1eenvlam beven lucht-
acetyleenvlam, daar de enige storing in de eerstgenoemde vlam 
bestaat uit ionisatie van het calcium, hetgeen door toevoeging 
een overmaat kalium wordt tegengegaan. 
In een lucht-acetyleenvlam zijn de voornaamste storende kompo-
nenten: Al; Be; Cr; Ti; Zr; F~; SO^ ; SiO^ en PO^. 
Hiervan zijn Al; Be; Cr; Ti; Zr; F en SiO^ van weinig belang ir 
het waterig extrakt of in oppervlaktewater. Teneinde de storingen 
in een lucht-acetyleenvlam op te heffen voegt hij 5000 ppm Sr of 
Yjo La toe. 
Isaac en Kerber ( 5 )  vonden als voornaamste storende komponenten 
Al, 'en Si en ook zij voegen 1 °/o La toe bij gebruik van 
een lucht-acetyleenvlam. 
Berry en Johnson (6) ondervonden dezelfde storingen, terwijl zij 
als storingsonderdrukkers gebruikten 500 ppm Sr + 0.1 N perchloor-
zuur. 
Bentley en Lee ( 7 )  konstateerden een pH effekt. In watermonsters 
met een pïï 3*8 - 7.0 werden te lage Ca~gehalten gevonden. 
Deze storing bleek te worden veroorzaakt door de bicarbonaatal-
kaliteit welke in de vlam precipitatie van CaCO, veroorzaakt. 
Om deze storing te elimineren bufferen zij de meetoplossing tot 
pH 1.8 - 3.8 en voegen tevens 50fo van de benodigde hoeveelheid 
EDTA voor de hardheidbepaling of 1 °/a Là toe. In ons onderzoek 
komen nauwelijks belangrijke bicarbonaatgehalten voor ten opzichte 
van de relatief hogere calciumconcentraties en de daardoor nood­
zakelijke verdunningen. 
Uit bovenstaand literatuuroverzicht blijkt de overeenkomst in 
storingsbronnen met de magnesiumbepaling met behulp van AA. 
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Getracht zal worden te komen tot het opstellen van een werkvoor­
schrift door raiddel van een onderzoek conform hetgene De Beo en 
Van Dijk (8) . / het magnesiunsonderzoek hebben beschreven. 
Onderzoek : 
Water en Waterige Extrakten. 
Het onderzoek werd begonnen met het opnemen van een ijkkurve „( fig 1 ) 
De ijkkurve blijkt een rechte te zijn. De storing van fosfaat en gixl-
faat werd nagegaan. Als storingsonderdrukker werd 1000 ppw Br 
gekozen, om redenen van labtechnische eenvoud, daar ook bij de 
magne s iurabe paling hieraan üe voorkeur werd gegeven boven 1 yó La, 
wat vel kostenverhogend, maar niet duidelijk beier is gebleken dan 
1000 ppr. Sr. Het storingsonderzoek is gebaseerd op extreem hoge 
fosfaat- en sulfaatgehalten zoals deze soms gyn voorgekomen in 
persextrakten van Pinse veen. 
Uitga ande van calciuragehalten tot 50 nival/liter en fosfaatge-
halten toi, 1200 ppm P^0^ en sulfaatgehalten tot .50 inval S0^ per 
liter werden mee toplos singen bereid, waarbij de calciuragehalten 
werden gekozen in de grootte van de standaardreeks (0-2-4-8 ppm Ca) 
en de kcncentraties van fosfaat en sulfaat in overeenstemming 
met bovengenoemde gehalten maar dan uitgaande van minimaal een 
vijf tigvoudige verdunning (0-10-30-60 ppm SO^. en 0-4-12-24 PP® P^O^) , 
aan deze oplossingen werd wel en geen 1000 ppm Sr als strontium-
chloride toegevoegd. 
Resultaten van dit onderzoek zijn vermeld in tabel 1 , 
Ca SO, + 4 P 0 2 5 
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0  0. 1 6  0 . 0 0  0.12 0 . 0 1  0 .  1  1  0.06 O. 1 3  0.02 
2 1  • 95 1 .98 1.54 2.00 1.53 1 .96 1.53 1.86 
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8  7.96 7.99 6.65 7.97 5-C9 7.94 4.98 7.7O 
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tabel 1 : De invloed van 1000 ppm Sr op de storing iran sulfaat 
en fosfaat. 
Uit tabel 1 blijkt de grote invloed welke strontium heeft op de 
sulfaat- en fosfaatstoring. Uitbreiding van het storingsonder-
zoek, teneinde de vrij extreEs sulfaat— en fosiaatgohalien uit 
de laatste kolom van tabel 1 nog te kunnen kompenseren, is ei­
genlijk niet noodzakelijk. Indien alle te bepalen monsters minimaal 
50-voudig verdund worden, betekent dit, dat met behulp van de 
standaardreeks tot 8 ppia Ca calciumgehalten tot 20 mval Ca per 
liter storingsvrij bepaald kunnen worden in aanwezigheid van 30 
mval S0^ per liter en 600 ppra P^O^. Meestal liggen de calcium-
gehalten hoger dan 20 mval per liter, zodat een grotere verdun­
ning noodzakelijk is en derhalve de "toeiaatbaarheidsgrenzen" van 
sulfaat en fosfaat evenredig met de verhoogde verdunningfaktor 
vergroot worden. 
Zelfs bleek het mogelijk, om calcium te bepalen door middel van AA 
in fosfaatmeststoffen met buitensporig hoge calcium- en fosfaat­
gehalten, hoewel dit gepaard ging me4 enig verlies van nauwkeurig-, 
heid en betrouwbaarheid van ongeveer -5/» waven de resultaten be­
vredigend, hetgeen met de komplexom ïtrische rnethod_e vrijwel onmo­
gelijk was geweest. 
Vervolgens werd in een aantal watermonsterj  en enkelvoudig bereide 
verzadigingsextrc.kten de volgende analyses in duplo verricht: 
calcium en magnesium door middel van AA; calcium en de calciiim-
magnesiumsom komplexometrisch. 
In tabel 2 worden de gemiddelde resultaten hiervan gegeven, te-
samen met de som van calcium en magnesium door middel van AA, 
uitgedrukt in mval per liter. 
nr. Ca-AA Mg-AA Ca-kompl. Ca+Mg-kompl. • Ca+Mg-AA 
1  14.05 3 . O 6  14.53 17.84 17.11 
2  10.00 3.-00 10.47 13.96 I3.OO 
3 r .76 2  . 4 8  8.54 . . 1 1 . 3 1  10.24 
4 1 6 . 6 0  6.52 16.80 2 4 . O 6  23.12 
5 4.57 0 . 7 8  5.22 6.41 5.35 
6  5.19 0.84 5.O3 6.58 6 . O 3  
7 0 . 4 6  0.04 0,55 0.59 O.5O 
8 5.41 ' O.92 5 . 2 1  6.41 6.33 
9 5 0 . 0 5  11. 8 3  49.47 6 0 . 5 2  61 .83 
10 60.16 14.58 59.43 73.28 74.74 
11 73.83 16. 5 6  7 2 . 7 0  •  8 9 . 7 2  90.39 

nr. Ca-AA 1%~AA Ca-kompl. Ca+Mg-kompl 
12 73-06 16.04 76.96 89^ 1~2 
1 3  8 6 . 4 5  2 0 . 4 0  9 0 . 4 8  1 1 0 . 1 1  
14 73.52 17.46 77.84 89.67 
15 77.57 19.93 77.00 97.00 
16 77.41 20.20 80.54 97.46 
I O 6 . O 3  
91 .00 
97.50 
97.61 
S 0.783 0. 3 1 9  2.57 
(mval/l) 
gem. 39.75 9.72 40.73 49 e 63 
0.866 
49.47 
V.c. 2.0 3 . 3  6 . 3  1.7 
tabel 2; Calciumbepalingen door middel van AA en Romploxometrie 
in oppervlaktewater' en enkelvoudig bereide verzadigings-
extrakten. 
In tabel 2 blijkt de duidelijk betere dupliceerbaarheid van do 
Ca-AA-methode ten opzichte van de Ca-kompl-methode uit het ver­
schil in standaardafwijking. 
Een tweede opmerkelijk feit is het verschil in dupliceerha'arheiu 
tussen de Ca-kompl-methode en de Ca-fMg-som-kompl-methode, waar­
uit nog eens de onbetrouwbaarheid van de Ca-kompl-methode blijkt. 
Het niveau van d« Ca-AA-gehalten ligt gemidaeld iets lager dan 
dat van de Ca-kompl.-gehalten. 
De beide Ca+Mg-soin-gehalten verschillen nauwelijks. 
De resultaten van de 16 bovenstaande watermonsters en verzadi-
gingsextrakten zijn tesamen met de resultaten van 17 1:2 volume-
extrakten (tabel 4) verwerkt in figuur 2. Hierin zijn de uitkom­
sten van de Ca-AA-methode (Y-as) uitgezet tegen de resultaten van 
de Ca-kompl-methode (X-as). Het volgende verband werd gevonden: 
Y = 0.98X-0.36 met een regressiecoefficiënt r = 0.999. 
Hieruit blijkt dat er een goed lintair verband bestaat en dat 
eerder gemeten Ca-gehalten door 'middel van komplexometrie met 
behulp van bovengenoemde regressievergelijking kunnen worden om­
gerekend r.aar Ca-gehalten zoals die zouden zijn gevonden door 
middel van A.A. 
Vervolgens werd Ca en Mg bepaald door middel van AA in verza-
digingsextrakten in verband met het samenstellen van öe ionen­
balans. Tevens werd zoals gebruikelijk en ter kontrole de Ca+Mg-
som-komplexometrisch bepaald. 

In tabel 3 zijn de afzonderlijke resultaten gegeven van deze drie 
tepalingen en tevens ook de som van Ca-AA en Mg-AA in inval per 
liter. 
Nr.- Ca-AA. Mg-AA. Ca+Mg-kompl. Ca+Mg-AA » 
17 1 6 . 6 0  5 . 0 2  22.32 2 1 . 6 ?  
18 17.72 5.83 24.19 23.55 
19 21.85 5.47 28.94 27.32 
20 25.68 6 . 8 5  3 3 . 8 4  32.53 
21 28.03 7.41 3 7 . 5 7  35.«4 
22 30.96 8 . 4 0  4 0 . 7 0  39.36 
23 35.59 8.49 4 7 . 5 2  44.07 
24 30.91 9.30 4 9 . 2 9  4 6 . 2 1  
2 5  24-74 7.24 3 3 . 9 4  31.98 
2 ó  31.92 8 . 8 4  4 2 . 1 7  40.76 
2 7  34.02 IO. 4 O  4 6 . 4 1  44.42 
28 5 0 . 6 5  17.14 6 9 . 08 67.79 
29 5' . 8 1  17.30 72.16 6 9 . 1 1  
30 6 5 . 3 6  24.95 93.38 90.31 
31 4 0 . 4 0  1 1 . 8 5  53.48 52.25 ' 
32 35-78 12.42 4 8 . 3 6  4 8 . 2 0  
gem. 34.25 10.43 4 6 . 4 6  4 4 . 6 8  
tabel 3 s Calcium-magnesiumsom door middel van AA en komplexometrie 
bepaald in verzadigingsextrakten. 
Uit tabel 3 blijkt, dat het verschil tusoen de Ca+Mg-sommen groter 
is dan bij de resultaten uit tabel 2. Een verklaring hiervoor 2.ou 
het verschjl in ionsamenstelling van de te analyseren monsters 
kunnen zijn. "Belangrijk gevolg van dit resultaat is dat de over­
eenstemming tussen de kationensom en de anione.isom beter v/ordt, 
omdat veela1 de kationensom hoger ligt dan de anionensom. 
Hoewel dit niet voor elk monster van toepassing zal zijn werd naar 
een verband gezocht tussen de Ca+Mg-som bepaling door middel van 
komplexometrie en die door middel van AA. 
De resultaten voor vat betreft de calcium-magnesiomsommen door 
middel van AA. (Y-as) en komplexometrie (X-an) uit de tabellen 
2, 3 en 4 zijn in figuur 3 tegen elkaar uitgezet. Als regressie-
vergelijking hieruit werd gevonden Y = 1.00X-0.92 met een regressie-
coëficiënt r ~ 0.999» Hieruit blijkt dus dat gemiddeld de calcium-
magnesiumsom 0.9 mval per liter lager wordt wanneer met behulp van 
AA wordt bepaald. Het zal duidelijk zijn dat dit slechts een gemid­
delde benadering is en dat, zoals ondermeer uit de tabellen 2, 3 en 
4 blijkt, per monster belangrijke verschillen kunnen optreden. 
De bepalingsnauwkeurigheid kan als volgt worden geschat: Do afle­
zing van de AA-meter is te schatten in 0.002 A. 
Dit komt volgens figuur 1 overeen met 0.020 pprn Ca, 
De' nauwkeurigheid is dus maximaal 0.020 ppm Ca in onverdunde meet-
oplossingen. 
Met behulp van een recorder werd de signaalruis "bepaald. Hiertoe 
werden de absorpties van de standaarden gedurende 20 seconden ge­
registreerd nadat eerst gedurende 30 seconden het evenwicht in de 
vlam zich had ingesteld. Uitgaande van een gemiddelde aflezing 
bedroeg de signaalruis minimaal 0,002 A en maximaal 0.006 A, dit 
komt volgens figuur 1 overeen met 0.020 ppm Ca en 0.060 ppm Ca» 
De toevallige fout bedraagt derhalve minimaal 0.020 ppm Ca en maxi­
maal 0.060 ppm Ca in onverdunde meetoplossingen. 
De tots le bepalingsnauwkeurighei d 5 s dus met beter dan O.O.4O PPm Ca 
en niet slechter dan 0.080 ppm Ca. in onverdunde meetoplossingen. 
Wanneer het bovenstaande wordt betrokken op een vijftigvoudige ver­
dunning, welke minimaal wordt toegepast, is de totale bepalings­
nauwkeurigheid niet beter dan 0.10 mval Ca per liter en niet slechter 
.dan 0.20 mval Ca per liter in een meetbereik van circa 1 tot 20 
mval Ca per liter. 
Voor gehalten > 20 mval Ca per liter zijn extra verdunningen nood­
zakelijk welke de nauwkeurigheid met stijgende verdunningsfaktor 
doen afnemen. Relatief zal voor de meeste monsters de bepalings-
fout circa 1 jo bedragen. 
Konklusle: ' 
De bepaling van calcium in water en waterige extrakten door mid­
del van atomaire absorptie is beter uitvoerbaar dan de komplexo-
metrische calciumtitratie, waarbij visuele waarneming van het eind­
punt van de titratie moeilijk is en de kleuromslag veelal slepend 
is door fosfaatstoring. 
Storingsonderdrukking door toevoeging van 1000 ppm strontium blijkt 
toereikend. De nauwkeurigheid is bevredigend, 
De resultaten liggen gemiddeld lager dan bij de komplexometrische 
bepaling @n worden betrouwbaar geacht. 
Derhalve is een voorschrift opgesteld (bijlage 2) en met ingang van 
maart 1974 in gebruik genomen. 
Grond. 
De bepaling van calcium in grond vindt plaats in het waterig 
extrakt, geheel analoog aan het onder Water en Waterige Extrakten 
beschrevene, 
Een tot dusver niet voor de caIciumbepaling gebruikte extraktie» 
methodiek is het 1:2 volume-extrakt. Een invoering van de cal-
ciumbepaling in dit extrakt bij het routinegrondonderzoek lijkt in 
de-toekomst niet geheel uitgefloten. Derhalve werden in een aantal 
1:2 volume-extrak len de volgende analyses veiricht: Ca-AA; Mg-âA; 
Ca-kompl.; Ca+Mg-kompl. en Mg-col. 
De gemiddelde resultaten van dit onderzoek zijn in tabel 4 vermeld, 
waarin tevens de calcium-magnesiumsom door middel van AA is gegeven. 
Alle resultaten zijn uitgedrukt in tavt 1 per liter. 
Nr. Ca-AA. Ca-kompl. Mg-AA. Mg-col. Ca rMg-AA. Ca+Mg-korapl. 
1 3.89 5.15 3.46 3.56 7.35 8. 1 9  
2 3.34 4.01 3.14 3.04 6.48 7.99 
3 4.23 4 .76 •1 .70 1.69 5.93 6.73 
4 11.89 12.72 1.74 '1.78 13.63 14.38 
• 5 11.66 12.68 2.78 2.58 14.44 1 5.62 
6 13.07 H.94 3.68 3.10 16.75 17.15 
7 8.35 8 . 9 1  2.74 2.98 11 .09 12.12 
8 11.12 1 1 .96 2.80 2.62 13.92 14.40 
9 19.52 2 0 . 0 4  7.07 5.98 26.59 26.88 
1 0  16, 27 16. 7 6  6.44 6 . 5 5  22.71 22.89 
1 1  9.41 10. 3 0  2.62 2 . 7 4  12.03 12.13 
12 7 7 0  8 , 0 2  2.28 2 . 1 9  9.98 10.62 
13 b.22 8.88 2.42 .  2 . 2 9  1 0 . 6 4  11 .60 
14 6 . 5 2  6.88 3.02 2.80 9.54 10.3 0  
15 3.56 4.48 1 .72 1 .72 5.28 6.24 
16 .3.33 5.02 1 . 1 6  1.18 4.49 6.12 
17 1 -"44 i O' \ * S .  0. 6 4  0.61 2.08 2.57 
gem .  8 . 4 4  9.20 2.91 2.79 11 .35 12.11 
s 
mva 
O. 6 1 4  
1 /1  
O. 6 9 1  O.29I 0.261 - 0.880 
v. c • 7.3 7.5 10.0 9.4 7 X 1 • J 
,„9» 
tabel 4: Calciumbepalingen door middel van AA en komplexoinetrie 
in 1:2 volume-extrakten. 
Uit tabel 4 blijkt er vrijwel geen verschil in dupliceerbaarheid 
tussen de beide methodieken. Wel liggen ook hierbij do resultaten, 
verkregen door middel van AA lager dan de door middel van konplexo-
metrische titratie verkregen resultaten. Dit geldt eveneens voor 
de calciuni-magnesiurasom. 
De hogere variatieecëfficiënten zijn verklaarbaar door de grotere 
extraktiefout bij de bereiding van het 1:2 volarae-extrakt, daar 
de meetnauvkeurigheid van de Ca-bepaling door middel van AA gelijk 
is aan die bij het wateronderzoek« 
Konklusje: 
Hoewel thans nog niet in het programma van het routine-grondonder­
zoek opgenomen, kan bij eventuele invoering de caleiurubopaling in 
grond., in het 1:2 volume-extrakt, goed worden uitgevoerd door 
middel van atomaire absorptie. De AA-techniek stelt echter vat hogere 
eisen aan laboratorium en bedieningspersoneel, Een voorschrift 
voor de calciumbepaling in waterige extrakten is opgesteld (bijla­
ge 2) en kan te zijner tijd worden ingevoerd. 
S am e nva t ting: 
De bruikbaarheid van de AA-techniek voor de bepaling van calcium 
in water en waterige grondextrakten werd nagegaan. Storingen van 
sulfaat en fosfaat werden voldoende onderdrukt door toevoeging 
van 1000 ppm strontium. 
In vergelijking met de komplexometrische methode werden gemiddeld 
lagere resultaten gevonden. De methode is zeer goed te kombineren 
met de magnesiumbepaling door middel van AA, zodat de analyseduur 
wordt bekort en bovendien de dwingende noodzaak van een calcium-
magnesiums ombepaling vervalt. 
Een voorschrift voor de calciumbepaling in water en grond werd 
opgesteld. 
Researchlab 
maart 1974 
S.S. de Bes. 
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CALCIUM- ira r.l-iPALj.'KG» 
Apparatuur; 
erlenmeyersj 100 al. 
buret; 50 ml in 0,01 ml. 
Reagentia? 
natriumdiethvl dithioearbaiiiaat. 
~... .. „ - « .. .. .. _ „ ... „ 
niurexiöe indicator} 
0,20 g œurexide en 10U g natriixmehioride, KaCl,' p.a. in 
een Bortier fijn v/rijven en mengen* 
natronloog;, HaOHj 4 :i; p.a* 
80 g natronloog o^lou^ea in 420 ral gedeiaineraliseerd 
vvat°r. 
Ko^plsxon III; 0,01 n: 
51 >b4 g komplexon III oplossen en aarvu]len tot JOOO.O rol 
m e t  g e d e m i n e r a l i s e e r d  v a t  ex .  »  T i t e r  c o n t r o l  h t - e n  m e t  e s n  c a l -
ciuracarbonaat standaardoplossing vigs nor^aalblad KM Vi JO 
bids 16. ' 
o ale iura car "bona&t standaardoplossing. 
250ifl^ caloinaoarbonaat; CaCO., » p.a., oplossen in 20 veinig 
mogelijk zoutzuur 33 $ en aanvullen niet gedenineraliseerd 
water tot 500su wl, 
zoutzuur; gee.; J8 fe. 
raethyirood indicator; 
0»10 g nethylrood oplossen ir< 100 ml gedenatureerde alcohol, 
96 io. 
aiftiii0niakbu 1 f er j 
67»5 £ aruaoaiurachloride, p.a. voegen bij 600 ial 25 /'o 
arnin 0 n i a, p.a. D eze oplossi n g m e xt g e n m e t 0.616 g g ekris-
talliseord ;negnesiurusulfaat, iugSO^»'/ H^O, p.a. opgelost 
in 100 ml geaewireraliseerd water en geneutraliseerd met 
0,95 S komplexon III. Het xawngRel aanvul!! en tot 1,0 1 met 
gedemineraliseerd. water, 
ammonia, gev . ; 25 
eriochroosi7.v«ar t indicator ; 
0,5 g eriochroomzwarl T er 4; 5 g hydroxy asuioniumehlorids 
p.a., eploa^ en in y5 ml gedenatureerd alcohol, 96 /*• 
natronloog, H&OHj O, 5 ng 
10 g natron]oog oploBsen en aanvullen tot 500 ml ftst 
gedemineraliseerd water. 
II itvoering van de analyse£ 
Calci up j_ 
Van do pers- en veraadigingsextracten 2,0 »1, van 1:5 extracten 
en van watermonsters 10 rjl, afpipetteren in een erlenmeyer van 
100 ral. Het volume op 25 ral brengen met gedeaineraiiseerd water. 
Met elke serie 2 blanco's meenemen. 
Aan de extracten en blanco's toevoegenî 
enige kristallen na tri umdi ë thy Idi thi o c ar bcuaae. t, 5 d'onpue'i s 4 n Ka 
50 mg inuraxide^ indicator« Ka toevoegen van 4 ri ïïaOd "binnen ;) mim:. 
ten titreren net üf0"i n komplexen III vaa-ro^e naar violet-, 
Magnesium; 
Aan de vloeistof va-« de caieiamtitratie toevoegen; 
5 druppels gec, zoutzuur en uaeirfcen tot vloeistof ontkleurd. is, 
daarna 5 druppels methylrood en net KaOH 0,5 11 tot geei druppelen 
vervolg ons 10 druppels aiawoniak bul'fer en 5 druppels eriochr^on-
zvrart ï. Binnen vijf minuten met 0s0"i n komplexen IJl titreren 
tot oen kleuromslag van oranjerood naar groen* 
Calcium en Ig.ignesium; 
Tan de pers- en veraadigingsextracten 1,0 wij van 1 :5 extracten 
en van vraterwoneters 5»0 ml afpipetteren in een erlenaeyex van 
100 ial. Het velune op 25 ml brengen ast geuesineraliseerd waxor. 
Het elke serie 2 blanco's meenemen. 
Aan de extracten en blanco1 s toevoegen; 
enige kristallen natrivimdiëthyldithiocarbawaat, 5 druppels «ethyl 
rood. Zo nodig wet 0,5 n KaOH druppelen tot geel. Daarna 10 drup­
pels aîûiiioniak buffer en 5 druppels erioehi ^omzwart T. Binnen vijf 
minuten met 0,0'.' n komplexen lil tiirerexi tot' een kleuro/uelag van 
oranjerood, naar groen« 
'Berekening van de ui tkomsten: 
Voor Cal cl ITO.; 
(ml getitreerd - blanco) x titer x 1000 « inval Ga per liter 
• ~"T" 
Voor Magnesi; 
(ral getitreerd - blanco) x titer x 1000 = inval Ivig per liter. 
X 
To or Calcium &m_ Magnesiu; n f 
(ml. getitreerd - "bi anno) x titer x 1000 - m val Ca + Mg per 
X = al afgepipetteerd. • 
Resultaten opgeven in twee decimalen. 
Calciumbe 
Apparatuur; 
ma a t k: o 1 v e n, 10 0 m1 « 
atoomabsorptie-spektrofotometer, Techtron AA-5. 
Reagentia s 
calciumhoofdstandaardoplossing, 1000 ppm Ca. 
Vul de inhoud van 1 ampul Titrisol nr. 9943 aan tot 1,0 
liter met gedemineraliseerd water, 
calciumtussenstanf3aardoplossiïig, 20 ppm Ca. 
5.0 ml hoofdstandaardoplossing aanvullen tot 25O.O ml 
met gedemineraliseerd water, 
strontiumchlorideoplossing, 20.000 ppia Sr. 
Los 60.9 gram SrCl^ 6 aq p.a. op in 1 liter gedeminera» 
lis'_crd water, 
standaardoplossingen, 0-8 ppm Ca. 
0 ppm calcium; 0, ml tussenstandaardoplossing en 5 ml 
Gemaakte standaardreeks steeds kontroleren ten opzichte var. 
de vorige. 
Uitvoering van de analyse; 
Van oppervlaktewater, 1:5 extrakten en volume-extrakten 5.° ml 
* 
pipetteren en samen met 5 ml Sr-oplossing aanvullen tot 100.0 
ml met geaemineraliseerd. water. Van drainwater, pers- en 
verzadigingsextrakten 2.0 ml pipetteren en samen met 5 ml 
Sr-oplossing aanvullen tot 100.0 ml met gedemineraliseerd 
water. 
In deze verdunningen rechtstreeks Ca meten met behulp van 
Techtron AA-5. 
Sr-oplossing aanvullen tot 100.0 ml 
met gedemineraliseerd water. 
1 ppm calcium; 5-0 ml 
2 ppm calcium; 10.0 ml 
4 ppm calcium; 20,0 ml 
6 ppm calcium; 30.0 ml 
8 ppm calcium; 40.0 ml 
idem 
idem 
idem 
idem 
idem 
Ins telling atoomahsorptie-spektrofotometer: 
lampvoeding: 3 ciA 
golflengte: 4227 A° 
. spleetbreedte : 100 urn «v 3 • 4 A° 
damping:C 
lucht: toevoer 2 a tra. op gae-control-unit circa. 20 p.s.i, 
acetyleen: toevoer 0.7 aim. op flowmeter " ". 
Zoek alvorens te meten da volgende optimale condities: 
stand hollekathodelamp; gevoeligste golflengte; juiste stand 
van de brander en verstuiver; controleer de gastoevoer 
(acetyleen) op gevoeligheid. 
Meet vervolgens eerst de standaardreeks, daarna de monoters 
en tenslotte opnieuw de standaardreeks. 
'Eventuele extra verdunningen uitvoeren in maatkolven en 
eindkrncentratie van Sr in de meetoplossing op 1000 ppm bringe 
Berekening: 
De via de ijk kurve verkregen resultaten staan in ppm Ca, zodat 
2 aflezing x verdunningsfaktor x "^"q"q = aval Ga per liter. 
Resultaten opgeven in -2 decimalen. 
